(12) NACH DEM VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET DES 
PATENTWESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG 



(19) Weltoi^anisation fur geistiges Eigentum 
Internationales Biiro 

(43) Internationales Veroffentlichungsdatum 
27. Oktober 2005 (27.10.2005) 




PCT 



(10) Internationale VerofFentlichungsnummer 

wo 2005/100453 Al 



(51) Internationale Patentklassifikation^: C08J 3/03, 

C08L 83/04 

(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP2005/003960 

(22) Internationales Anmeldedatum: 

14. April 2005 (14.04.2005) 



(25) Einreichungssprache: 

(26) VerdfTentlichungssprache: 



Deutsch 
Deutsch 



(30) Angaben zur Prioritat: 

10 2004 018 283.3 15. April 2004 (15.04.2004) DE 

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mitAusnahme von 
US): WACKER-CHEMIE GMBH [DE/DE]; Hanns-Sei- 
del-Platz 4, 81737 Munchen (DE). 

(72) Erfinder;und 

(75) Erfinder/Anmelder (nur fur US): SCHROCK, Robert 
[DE/DE]; Josef-Bruckmayer-Str.3, 84503 Altotting (DE). 
SCHNEIDER, Otto [DE>T)E]; Carl-Bosch-Str.6, 84489 
Burghausen (DE). 

(74) Anwalte: FRITZ, Helmut usw.; c/o Wacker-Chemie 
GmbH, Hanns-Seidel-Platz 4, 81737 Munchen (DE). 



(81) Bestinunungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir 

jede verfiigbare nationale Schutzrechtsart): AE, AG, AL, 
AM, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BR, BW, BY, BZ, CA, CH, 
CN, CO, CR, CU, CZ, DK, DM, DZ, EC, EE, EG, ES, FI, 
GB, GD, GE, GH, GM, MR, HU, ID, XL, IN, IS, JP, KE, 
KG, KM, KP, KR, KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MA, 
MD, MG, MK, MN, MW, MX, MZ, NA, NI, NO, NZ, OM, 
PG, PH, PL, PT, RO, RU, SC, SD, SE, SG, SK, SL, SM, S Y, 
TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, YU, 
ZA, ZM, ZW. 

(84) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir 
jede verfiigbare regionale Schutzrechtsart): ARIPO (BW, 
GH, GM, KE, LS, MW, MZ, NA, SD, SL, SZ, TZ, UG, 
ZM, ZW), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, 
TJ, TM), europaisches (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, 
EE, ES, FI, FR, GB, GR, HU, IE, IS, IT, LT, LU, MC, NL, 
PL, PT, RO, SE, SI, SK, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, 
CM, GA, GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 

Veroffentlicht: 

— mit internationalem Recherchenbericht 

Zur Erkldrung der Zweibuchstaben- Codes und der anderen Ab- 
kiirzungen wird auf die Erkldrungen ( "Guidance Notes on Co- 
des and Abbreviations ") am Anfang Jeder reguldren Ausgabe der 
PCT-Gazette verwiesen. 



(54) Title: PROCESS FOR THE CONTINUOUS PREPARATION OF SILICONE EMULSIONS 

(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR KONTINUIERLICHEN HERSTELLUNG VON SHLICON EMULSIONEN 



(57) Abstract: The invention relates to a process for the continuous preparation of aqueous emulsions containing an organosilicon 
f*r^ compound (A), an emulsifier (B) and water (C), wherein an amount of each of the components organosilicon compound (A), emul- 
1/^ sifier (B) and water (C) is continuously added to a first high-shear mixer in which a high- viscosity phase of a silicone emulsion is 

formed, and wherein further components selected from organosilicon compound (A), emulsifier (B) and water (C) are added in a 

second high-shear mixer, the process being controlled by the pressures and temperatures measured immediately downstream of the 

mixers. 



IT) 



(57) Zusammenfassung: Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von wassrigen Emulsionen, 
die Organosiliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) umfassen, bei dem jeweils ein Teil der Komponenten Organo- 
siliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) kontinuierlich einem ersten hochscherenden Mischer zugefuhrt werden in 
welchem eine hochviskose Phase einer Siliconemulsion gebildet wird, und in einem zweiten hochscherenden Mischer weitere Kom- 
ponenten, die ausgewahlt werden aus Organosiliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) zugemischt werden, wobei das 
Verfahren iiber die Driicke und Temperaturen geregelt wird, die direkt nach den Mischem gemessen werden. 
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Verfahren zur kontinuier lichen Herstellung von Silicon 

Emialsionen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontiniaierlichen 
Herstellung von wassrigen Silicon Emulsionen, wobei das 
Verfahren uber die Drucke und Temperaturen gere<gelt wird, die 
direkt nach den Mischern gemessen werden. 

Silicon Emulsionen sind als milchig-weifie Makro emulsionen in 
Form w/o oder o/w 'Emulsionen sowie als opake bis transparente 
Mikroemulsionen im Handel. Es sind Mischungen a-us zumindest 
einem wasserunl5slichen Siliconol, -harz oder -elastomer, 
mindestens einem Emulgator und Wasser. Zur Hers-tellung der 
Emulsion werden diese Komponenten unter Anwendung von z-B. . 
Warme und Kalte, mechanischer Scherung, die mittels engen 
Spalten in Mischern erzeugt werden kann, mitein.ander vermischt 
und dispergiert. 

Die Silicon-Komponente der Emulsion kann in eirter 
vorgeschalteten Reaktion aulJerhalb der Emulgier-einheit 
hergestellt werden und dann in der Emulgiereinhteit dispergiert 
werden- Oder die Silicon-Komponente der Emulsion kann in der 
Emulgiereinheit selbst erzeugt werden (in-situ— Herstellung) . 
Kennzeichnend fiir die in-situ-Herstellung ist, dass kurz vor, 
wahrend oder kurz nach der Emulsionsherstellung eine chemische 
Reaktion ablauft. 

Typische Reaktionen zur in-situ-Herstellung bzw- Polymerisation 
der Silicon-Komponente sind alle in der Siliconchemie 
angewendeten Reaktionen, die zu Kettenverlangearung oder 
Aquilibrierung fuhren, wie z.B. Polymerisations-, 
Kondensations-, oder Polyadditionsreaktionen • 
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Bei der Herstellung von Siiicon-Emulsionen unter Anwendung von 
Scherung wird typischerweise zuerst das Silicon mit mindestens 
einem Emulgator und einer kleinen Menge Wasser vermischt und 
einer hohen Scherung, z.B, in einem Rotor-Stator Mischer ruit 
5 engen Spalten, ausgesetzt. Dabei entsteht typischerweise eine 
w/o-Emulsion mit sehr hoher Viskositat, die als so genannte 
„steife Phase'^ bezeichnet wird. Die Viskositat dieser steifen 
Phase ist sehr stark scherabhangig • Diese steife Phase wird 
dann langsam mit Wasser bis zum Inversionspunkt verdiinnt . Am 

10 Znversionspunkt wird aus der w/o eine o/w Emulsion- Die 

Ausbildung der steifen Phase, sowie die Art der Verdiinnung mit 
Wasser bis zur gewiinschten Endkonzentration der Emulsion 
fc)estimmt die Qualitat der Emulsion. Unter QualitMt der Emulsion 
sind insbesondere die Teilchengrofi>e, die Verteilung der 

15 Teilchengr51ie, die Lagerstabilitat sowie die Toleranz der 
Emulsion gegenuber ErwSrmung und/oder Abkahlung, 
Erschiitterungen, Anderung des pH-Wertes, Anderung des 
Salzgehaltes usw. zu verstehen. 

20 Die o.g. Herstellung von Siliconemulsionen mittels Scherung 
kann Batch-weise oder kontinuierlich erfolgen. 

US 5 806 975 beschreibt eine Apparatur und die Methode, um 
Inochviskose Silicone in einem Extruder-artigen GerSt zu 
25 emulgieren. 

US 5 563 189 beansprucht die 2-stufige, kontinuierliche 
Emulsionsherstellung, wobei in der ersten Stufe eine Emulsion 
mit hohem Festgehalt hergestellt wird, die dann in einem 2. 
30 Schergerat mit zusatzlichem Wasser auf die gewunschte 
Endkonzentration verdiinnt wird. 
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EP 874 017 beansprucht eine Methode zur Hersteliung von 
Siiicori-in-Wasser-Emulsionen, wobei zuinindest ein Polysiloxan, 
ein weiteres Siloxan das mit dera zuerst genannten mittels 
Kettenverlangerung reagiert sowie einem Metallkatalysator 
5 dafiir, ferner ein Eiuulgator und Wasser kontinuierlich vermischt 
und emulgiert werden. 

WO 02/4 2360 beschreibt die kontinuierliche Hersteliung von 
Emulsionen mittels eines oder mehreren scherenden Mixern, wobei 
10 das Siloxan,- der Eiuulgator und das Wasser zur Ausbildung einer 
steifen Phase dem Mixer durch eine Leitung zugefuhrt wird und 
der Drack am Eihlass des Mixers auf 20% konstant gehalten wird. 



15 Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur kontinuierlicheii 
Hersteliung von wassrigen Emulsionen, die 

Organos iliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) 
umfassen, bei dem jeweils ein Teil der Komponenten 
Organos Iliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) 
20 kontinuierlich einem ersten hochscherenden Mischer zugefuhrt 

werden in welchem eine hochviskose Phase einer Siliconemulsion 
gebildet: wird, 

und in einem zweiten hochscherenden Mischer weitere 
Komponenten, die ausgewahlt werden aus Organosiliciumverbindung 
25 (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) zugemischt werden, 

wobei das Verfahren liber die Drvicke und Temperaturen geregelt 
wird, die direkt nach den Mischern gemessen werden. 

Es wurde gefunden, dass fur die Qualitat der Emulsionen von 
30 Organos iliciumverbindungen der Druck und die Temperatur nach 
den hochscherenden Mischern bestimmend sind und durch die 
Regelung die Qualitat der hergestellten Emulsionen deutlich 
verbessert werden kann. Die Regelung flihrt bei Mikroemulsionen 
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zu klareren Produkten mit kleinen TeilchengroSen . Bei 
Makroemulslonen warden deutlich geringere TeilchengroBen und 
verbesserte Lager- und Verdiinnungsstabilitaten erreicht. Mit 
der Temperatursteuerung ist eine Steuerung der Teilchengrolien 
5 mogiich. Dieser Effekt wird durch die Druckregelung 
unterstlit 2t . 

Der Druck und die Temperatur warden fiir die jeweiligen Produkte 
auf einen Zielwert geregelt. Die Regelung des Drucks erfolgt 

10 - bevorzugt durch eine Druckhaltung nach dem zweiten 

hochscherenden Mischer und durch die Drehzahl bzw. Geometrie 
der hochsch-erenden Mischer. Die hochscherenden Mischer haben je 
nach Drehzahl eine unterschiedliche Forderleistung^ was den 
Druck in der nachf olgenden Leitung beeinflusst. Die Regelung 

15 der Temperatur erfolgt bevorzugt durch die Temperatur der 

Rohstoffe und die Drehzahl der Mischer, Je hoher die Drehzahl- 
der Mischer desto. mehr Energie in Form von Mischenergie und 
warme wird zugeftthrt und umgekehrt. Als hochscherende Mischer 
sind beispielsweise geeignet Rotor-Stator-Mischer , 

20 Hochgeschwlndigkeitsruhrer/Dissolver, Kolloidmuhlen, 
Mikrokanale, Membrane, Hochdruckhomogenisatoren und 
Strahldusen, insbesondere Rotor-Stator-Mischer . 

Flir die Drucke und Temperaturen nach den Mischern ergeben sich 
25 je nach Produkt und dessen Viskositat unterschiedliche Werte. 

Die DrUcke betragen vorzugsweise 1 bis 10 bar. Die Temperaturen 
betragen vorzugsweise S^'C bis 100°C- Vorzugsweise sind Druck 
und die Temperatur im bzw, hinter dem ersten hochscherenden 
Mischer am hochsten, der die hochviskose Phase erzeugt. 

30 

Im ersten tiochscherenden Mischer werden vorzugsweise mindestens 
50, vorzugsweise mindestens 70 Gew.-% der 
Organosiliciumverbindung (A) zugemischt. Im ersten 
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hochscherenden Mischer werden vorzugsweise mindestens 60, 
vorzugsweise mindestens 80 Gew.-% des Eraulgators (B) 
zugeraischt • 

5 Im Verfahren werden dem ersten hochscherenden Mischer 

Organosiliciumverbindung (A), Emulgator (B) und Wasser (C) z.B. 
mit stetig fordernden Pumpen wie Zentrif ugalpumpen, 
Zahnradpumpen, Drehkolben- oder Drehspindelpumpen zugeflihrt- 
Fur manche Emuisionen kann es vorteilhaft sein^. dem ersten 

10 hochscherenden Mischer bereits ein Gemisch von Emulgator (B) 
und Wasser (C) zuzufuhren. Dazu kann ein weiterer 
hochscherender Mischer vor dem ersten hochscherenden Mischer 
angeordnet werden. Weiterhin konnen nach dem zweiten 
hochscherenden Mischer weitere Mischer, vorzugsweise ein oder 

15 zwei Mischer die Emulsion verdtinnen und fertig konf ektionieren-- 

Neben Organosilicxumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser 
(C) konnen weitere Zusatzstoffe (Z) dem ersten oder zweiten 
hochscherenden Mischer zugefiihrt werden oder in weiteren 

20 Mischern eingearbeitet werden- Vorzugsweise werden Zusatzstoffe 
(Z) im zweiten hochscherenden Mischer oder in weiteren Mischern 
eingearbeitet- Es 1st auch moglich dem ersten hochscherenden 
Mischer, Mischungen von (A) , (B) und (C) und sonstigen 
Zusatzstof fen (Z) zuzufiihren, die z,B. in einem Vorratstank 

25 vorgemischt werden . 

Ftir bestimmte Produkte ist es vorteilhaft, einen weiteren 
hochscherenden Mischer nach dem zweiten hochscherenden Mischer 
in den Produktstrom einzubauen um eine hohere Scherung der 
30 Emuisionen zu errelchen. Auch kann der Mischer zur Herstellung 
einer Voremulsion, L5sung oder Mischung von z,B- nicht 
vollstandig wasser-loslichen Emulgatoren oder Verdickern mit 
Wasser verwendet werden- 
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In dem Verfahren konnen alle Silane und Organopolysiloxane als 
Organosiliciumverbindung (A) sowie deren Mischungen, Losungen 
Oder Dispersionen eingesetzt werden, Beispiele sind lineare 
5 Organopolysiloxane und Siliconharze. Unter Siliconhar zen 

versteht man Produkte die nicht nur mono- und dif unktionelle 
Siliciumeinheiten enthalten sondern auch tri- und 
tetraf unktionelle Siliciumeinheiten aufweisen. 

10 Die erf indungsgemaB hergestellten Emulsionen haben einen Gehalt 
an Organosiliciumverbindung (A) von mindestens 1% bis 98%, 
bevorzugt 5% bi^ 90%;. besonders bevorzugt 9 bis 80%. Die 
TeilchengroiJen variieren. von 1 nm bis 1000 vim, bevorzugt von 5 
nm bis 300 pm, besonders bevorzugt 10 nm bis 200 pm. Die pH- 

15 Werte k5nnen von 1 bis 14 variieren, bevorzugt 2 bis 10, 
besonders bevorzugt 3 bis 9. 

Organosiliciumverbindung (A) ist vorzugsweise bei 25 °C fltlssig 
und weist vorzugsweise Visk9sitaten von 0,5 bis 500 000 mPa-s, 
20 insbesondere 2 bis 8 0 00 0 mPa-s auf. 

Beispiele fur Organosillciumverbindungen sind 
Organosiliciumverbindungen, die Einheiten der allgemeinen 
Formel I 



25 



A,R^SiX,0 



[4-(a+b+c) ]/2 



(I), 



enthalten, wobei 



30 



R ein Wasserstof f atom oder einen einwertigen, 

zweiwertigen oder dreiwertigen Kohlenwasserstof f rest mit 1 
bis 200 Kohlenstof f atomen, der mit Halogen-, Amin-, 
Ammonium-, Mercapto-, Acrylat- oder Maleiniiaidgruppen 
substituiert sein kann. 



35 



X ein Chloratom, einen Rest der Formel -O", wobei als 

Ausgleich der Ladungen Protonen und/oder organische bzw. 
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anorganische ionische Substanzen vorhanden sein konnen^ 
einen Rest der allgemeinen Formel -OR^ oder einen Rest der 
allgemeinen Formel II 

- ( R2 ) ^- [ OCH2CH2 ] J OC3H6 ] f [ OC4 Ha ) J gOR3 (II), 

wobei 

e±n Wasserstof f atom oder einen Kohlenwasserstof f rest mit 1 
bis 200 Kohlenstof fatomen^r der durch ein oder mehrere 
gleiche oder verschiedene Heteroatome, die ausgewahlt 
werden aus O,. S, N uhd unterbrochen sein Jcann, 
R2 einen zweiwertigen Kohlenwasserstof f rest mit 1 bis 200 

Kohlenstof f atomen, der durch ein oder mehrere Gruppen der 
Formeln -C(0)-, -C(0)0-, -C(0)NRS -NRi-, -N-*-HRi-, -0-, -S- 
unterbrochen und/oder mit CI oder Br substituiert sein 
kann, 

R3 eine Bedeutung von haben kann, oder einen Rest der 

Formeln -C(0)Rioder -Si{R^)^r 
i einen Rest der allgemeinen Formel IV 

- RMB), (IV) , 



wobei 

R^ einen zwei- drei- oder viexwertigen Kohlenwasserstof f rest 

mit 1 bis 200 Kohlenstof f atomen je Rest, der durch ein 

Oder mehrere Gruppen der Formeln -C(0)-^ -C(0)0-, - 

C(0)NRS -NR5-, ~N-^HR5-, -N^R^RS-, -0-, -S-, - ( HO ) P (O) - Oder 

-(NaO)P(O)- unterbrochen und/oder mit F, CI oder Br 

substituiert sein kann, woJoei 
Rs ein Wasserstof f atom oder einen Kohlenwasserstof f rest mit 1 

bis 200 Kohlenstof f atomen je Rest, der durch ein oder 

mehrere Gruppen der Formeln -C(0)-, -C(0)0-, -G(0)NR5-, - 

NR5-, -N^HRs-, -N-^RSRS-, -0- oder -S- unterbrochen und/ 

Oder mit F, CI oder Br substituiert sein kann^ 

B eine Bedeutung von haben kann oder einen Rest;, der 

ausgewahlt wird aus -COO", -SO3-, -OPOjHy.^^-v.-, -N+R^RSRS, - 

P*R5R5R5, -NR5R5, -OH, -SH, CI, Br, -C(0)H, -COOH, -SO3H, 
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-CgH,-OH und -C^F^^,,, 




O 



X eine ganze Zahl von 1-20, 
10 y die Werte 0 oder 1, 

z je nach Wertigkeit von die Werte 1^ 2 oder 3, 

h. die Werte 0 oder 1^ 

m eine ganze Zahl von 1-20^ 

a., b -and c jeweils die Werte 0, 1, 2, 3, oder 4 und die 
15 Summe a. + t) + c kleiner oder gleich. 4 und 

e, f -and g jeweils eine ganze Zahl von 0-200 bedeuten^. mit der 
MaBgabe, daI3 die Summe e + f 4- g > 1 ist. 
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Als Amsgleich der Ladungen in den Resten A.^ R und X konnen 
gegebenenf alls Protonen und/oder organischie bzw. anorganische 
ionisohe Substanzen vorhanden sein, wie z.B. Alkalimetall-, 
5 Erdalkialimetall-, Ammonium-Ionen, Halogeni.d-^ Sulfat-, 
Phosphiat-, Carboxylat-, Sulfonat-, Phosphonat-Ionen. 
Weiteirhin konnen die Organosiliciumverbinciungen gegebenenf alls 
Einhei.ten der aligemeinen Formeln (V) und (VI) enthalten, 

iO O^,.,,^^,,/2RiX^Si-Ai-SiX^Ri0^4_i.^.i,/2 (V) , 

OH-i.k-i)/2RASi-A2-SiX^RiOt,,i.,.,,/2 (VI) , 

i SiX^Rj^Oj4_j^^,^.;^j/2 

wobei 

15 A2 3inen dreiwertigen Kohlenwasserstof f xrest mit 1 bis 2 00 
Kohlenstof fatomen bedeutet, der durcti Reste der Formeln 
C(0)-, --C(0)0~, -C(0)NR5, -NR5-, -N+HR^-, -N+RSRS-, -0-, 
— N- Oder -N-*-Rs- unterbrochen und/oder mit F, CI oder Br 
substituiert sein kann, 
20 einen zweiwertigen Rest darstellt, 

± und k jeweils die Werte 0, Ir 2 oder 3 loedeuten, mit der 

MaBgabe ± + k < 3 und 
R und X die oben angegebenen Bedeutungen Haben. 

25 Die vorstehend aufgefuhrten Kohlenwasserstof f reste R, R^, R^, 
R3, R^;. Rs, und A2 konnen gesattigt, ungosattigt, linear, 
cyclisch, aromatisch oder nichtaromatisch sein. 

Beispi-ele far Kohlenwasserstof f reste R sind Alkylreste, wie der 
30 Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, 1-n-Butyl-, 2-n-Butyl- 

, iso— Butyl-, tert. -Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl- 

, tert . -Pentylrest; Hexylreste, wie der n— Hexylrest; 

Heptylreste, wie der n-Heptylrest ; Octylreste, wie der n- 

Octyljcest und iso-Octylreste , wie der 2,2,4- 
35 Trimethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonylrest; 
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Decylrest^/ wie der n~Decylrest; Dodecylrest e, wie der n- 
Dodecylrest; Octadecylreste, wie der n-Octadecylrest ; 
Cycloalkylreste , wie der Cyclopentyl-, Cyclohexyl-;. 
Cycloheptylrest und Methylcyclohexylreste; Axylreste, wie der 
5 Phenyl-r Naphthyl-, Anthryl- und Phenanthrylrest ; Alkarylreste, 
wie ra— , p-Tolylreste ; Xylylreste und Ethylphenylreste; und 

Aralkylreste, wie der Benzylrest, der a- und der (3- 
Phenylethylrest . 

Bevorzugt sind das Wasserstof f atom oder der Methyl-, Ethyl-, 
10 Octyl- unci Phenylrest, besonders bevorzugt sind das 
Wasserstof f atom oder der Methyl-und Ethylrest. 

Beispiele fur halogenierte Reste R sind Halogenalkylreste, wie 
der 3, 3, 3— Trif luor-n-propylrest, der 2', 2, 2, 2\ 2', 2'- 
15 Hexaf luordLsopropylrest, der Heptaf luorisopropylrest und 
Halogenarylreste, wie der o-, m- und p-Chlorphenylrest . 

Beispiele fiir Rest sind die fiir Rest R gleich Alkylreste 
angegebenen Beispiele sowie der Methoxyethyl— und der 
20 Ethoxyethylrest , wobei es sich bei Rest R^ bevorzugt urn 
Alkylreste mit 1 bis 50 Kohlenstof f atomen, die durch 
Sauerstof f atortie unterbrochen sein konnen^, besonders bevorzugt 
urn den Methyl- und den Ethylrest handelt. 

25 Beispiele fiir organische oder anorganisohe Substanzen zum 
Ausgleich der Ladungen fiir X = -O" sind^ 

Alkali- und Erdalkaliionen, Ammonium- und Phosphoniumionen 
sowie ein— zwei- oder dreiwertige Metallionen, bevorzugt sind 
Alkaliionon,- besonders bevorzugt Na-^ und K+. 

30 

Beispiele fur Reste X sind der Methoxy- bzw- der Ethoxyrest und 
der allgenneinen Formel (11) r wie 

- (CH2) 3- {0C:H2CH2) 3-OCH3, - (CH2) 3- (OCH2CH2) 6-OCH3, 

- (CH2) 3- (oc:h2CH2) 33-OCH3, 

35 - (CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 3~OCH3, - (CH2) 3- (OCH (CH3) CHj) 6-OCH3, 

- (CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 35-OCH3, - (CH2) 3- (OCH2CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 3-OCH3, 
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-(CH2)3- 


(0CH2CH2) 


g- (OCH (CH3) CH2) 6-OCH3, 


-{CH2)3- 


(OCHjCHj) 


35- (OCH (CH3) CH2) 35-OCH3, 


-(CH2)3- 


(OCH2CH2) 


3-OSi (CH3) 3, - (CH2) 3- (OCH2CH2) g-OSi (CH3) 3, 


-(CH2)3- 


(OCH2CH2) 


35-OSi(CH3)3, 


-(CH2)3- 


(OCHjCHj) 


3-OC (0) CH3, - (CH2) 3- (OCH2CH2) 6-OC (0) CH3, 


-(CH2)3- 


(OCH2CH2) 


35-OC(0)CH3, 



- ( OCHjCHj ) 3-OH: , - { OCHjCHj ) g-OH , - ( OCH2CH2 ) aj-OH , 

- (OCH (CH3) CH2) 3-OH, - (OCH (CH3) CHj) g-OH, 

- (OCH (CH3) CHj) 35-OH,. - (OCH2CH2) 3- (OCH (CH3) CH2) 3-OH, 
10 - (OCH2CH2) g- (OCH (CH3) CHj) g-OH, 

- (OCH2CH2) 35- (OCH-(CH3) CHj) 35-OH; 

- ( OCH2CH2 ) ( O ( CH2 ) 4 ) 13-OH 

-(OCH2CH2)3-oc:h3, - (OCH2CH2) g-0CH3, - (OCH2CH2) 33-0CH3, 

- ( OCH ( CH3 ) CH2 ) 3-OCH3 , - ( OCH ( CH3 ) CH2 ) 6-OCH3 , 

15 -(OCH{CH3)CH2) 3S-OCH3, -(0CH2CH2)3-(OCH(CH3)CH2)3-0CH3, 

- (OCH2CH2) 6- (OCH (CH3) CH2) 6-OCH3, 

- ( OCH2CH2 ) 35- { OCH ( CH3 ) CH2 ) 3S-OCH3 , 

- (OCH2CH2) 3-OSi (CH3) 3, - (OCH2CH2) g-OSi (CH3) 3, 

- ( OCH2CH2 ) 33-0 S i ( CH3 ) 3 , 

20 - (OCH2CH2)3-OC (O) CH3, -(OCH2CH2)6-OC(0)CH3, 

- (OCH2CH2) 35-OC (O) CH3, ' 

- (OCH2CH2)3-OH, - (OCH2CH2) g-OH, - (OCH2CH2)35-0: 

- (OCH (CH3) CH2 ) 3-OH, - (OCH (CH3) CHj) g-OH, 

- (OCH (CH3) CH2 ) 3S-0H, - (OCHjCHj) 3- (OCH (CH3) CHj) 3-OH, 
25 - (OCH2CH2) g- (OCH (CH3) CH2) g-OH, 

- (OCHgCHj) 35- ( OCH (CH3) CHj) 35-OE und 

- ( OCH2CH2 ) ( O ( CH2 ) J . 

Beispiele ftt^r Reste sind lineare oder verzweigte, 
30 substituierte oder unsubstituierte Kohlenwasserstoff reste mit 
vorzugsweise 2 bis 10 Kohlenstof f atomen, wobei gesSttigte oder 
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ungesattigte Alkylenr sste bevorzugt sind und der Ethylera- oder 
der Propylenrest besonders bevorzugt sind. 

Beispiele fiir Reste sind die fiir R gleich Alkylrest oder 
5 Arylrest angegebenen Beispiele und Reste der Formel -C(0)R^oder 
-Si{Ri)3, wobei der Met:hyl~, Ethyl-, Propyl- und Butyl- sowie 
Trialkylsilyl- und -C (O) -Alkylrest bevorzugt und 
der Methyl, Butyl — C(0)-CH3 und der Trimethylsilylrest 
besonders bevorzugt sind. 
0 ' 

Beispiele fur R* sind Reste der Formeln 



-(CH2)3- 




- (CHj) 3-O-CH2- 




- (CHj) 3-0- (CH2-CH2O) „- 




- {CH2) 3-O-CH2-CH (OH) -CHj- 




-{CH2)3-NH-(CH2)2- 




-{CH2)3-NH-C(0)- 




- (CH2) 3-NH- (CH2) 2-C (0) -0- 




- (CHj) 3-NH- (CH2) 2-C (0) -0- 


(CH2)2- 


- (CH2) 3-NH- (CHj) 2-NH-C ( O) 


-CH=CH- 


- (CH2) 3-NH-C (O) -CH=CH- 




-(CH2)3-C6H,- 
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OCH-. 



^CH2 (OCH2CH2)n — 

"C 

li 

^CHz — (OCH2CH2)n — 

O 

l[ 

CH2 — (OCH2CH2)n — O — C— CH2— CH2 — Nh 



C 

H CH2 — <OCH2CH2)n — O — C— CH2 — CH2 — Nh 



O 
li 

— (CH2)3 — N — (CHi2)2— N— C— CH=CH- 

0=C H 
I 

CH 

II 

CH 



Bevorzugt ftir R* sind Reste der Formeln 
5 -(CH2)3- 

-(CH2)3-NH-(CH2)2- 

- (CHj) 3-O-CH2-CH (OH) -CHj- 
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1-4 



o 
II 

CHa— (OCH2CH2)n— 0— C — CH2— CH2— NH- 



H CH2— (OCH2CH2)n— 0— C— CH2— CH2— NH- 



^CHz— (0CH2CH2)n— 

C 



H CH2— (OCH2CH2)n- 



Besonders bevorzugt als R* sind — (CHjjj- und - (CHj) 3-NH- (CHj) 3- • 

5 Beispiele fiir sind die vorstehiend bei R auf gef tlhrten Alkyl- 
und Arylreste und Reste der Formeln 
-C{0)-CH3 

- (CH2CH2O) 3-CH3, - (CH2CH2O) 5-CH3, - C CH2CH2O) 35-CH3, 

- (CH (CH3) CHjO) 3-CH3, - (CH (CH3) CHjO) g-CHg, 

10 - (CH {CH3) CHjO) 3S-CH3, - (CH2CH20)3- (CH (CH3) CH2O) 3-CH3, 

- (CH2CH2O) 3- (CH2-CH (CH3) 0) 5-CH3, 

- (CH2CH2O) (CH2-CH (CH3) O) 10-CH3, 

- (CHjCHjO) 3-Si (CH3) 3, - (CH2CH2O) g-Sd_ (CH3) 3, - (CH2CH2O) 3s-Si (CH3) 3, 

- (CHjCHjO) s- (CHj-CH (CH3) O) 5-Si (CH3) 3 , 
15 - (CH2CH2O) (CH2-CH {CH3) O) io-Si (CH3 ) 3, 

-{CH2CH20)3-C(0)CH3, -(CH2CH20)5-C{O)CH3, - (CH2CH2O) 35-0 (O) CH3, 

- (CH2CH2O) s- (CHj-CH (CH3) O) s-C (O) CH3, 

- (CH2CH2O) (CH2-CH (CH3) O) (0) CH3, 

- (CH2CH2O) 3-H, - {CH2CH2O) g-H, -(ch2c:h20)3s-h, 

20 - (CH(CH3) CH2O) 3-H, - (CH (CH3) CH2O) g-H, 

- (CH (CH3) CHjO) 35-H, - (CH2CH20)3- (CH (CH3) CHjO) 3-H, 

- (CH2CH2O) 5- (CHj-CH (CH3) O) 5-H, 

- (CHjCHjO) (CHj-CH (GH3) O) ^q-H und 
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- (CH2CH2O) ( (CH2) 4O) . 

Bevorzugt sind das Wasserstof f atom und die fiir R angegebenen 
Beispiele, besonders bevorzugt sLnd das Wasserstof f atom und 
Al kyireste, 

Beispiele fur Reste B sind -COONa. , -S03Na, -COOH, -SH und 
insbesondere -OH, -NHg, -NH-CH3, — NH-(CgHii) und 
-N-(CH2-CH=CH2)2 , wobei -NH2, -NH-CH3 und -NH- (CgHi,) besonders 
bevorzugt sind. 

Beispiele fiir A^sind lineare oder verzweigte, zweiwertige 
Alkylreste rait vorzugsweise 2 bis 20 Kohlenstof f atomen, oder 
Reste der Formeln 

- (CH2) 3-NH- (CH2) 3-, - (CH2) 3-NR5- {CH2) 3- 

- (CH2) 3- (CH2-CH2O) (CH2) 3" 
-O- (CH2-CH2O) 

Beispiel fiir ist N[(CH2)3-]3. 

Organosiliciumverbindungen (A) konnen auch wahrend des 
Verfahrens aus Rohprodukten gebilciet warden. 

Bevorzugte Beispiele fiir Organosi ILiciuraverbindungen (A) sind 
lineare Trimethylsilyl- oder Hydroxy-Dimethylsilyl-endstandige 
Polydimethylsiloxane, wie z.B 
Ole der Viskositat 50 mPas mit 

96,5 Mol% (CH3) 2Si02/2 und 3,5 Mol% (CH3)3SiOi/2 oder 
96,5 Mol% (CH3)2Si02/2 und 3,5 Mol% {CH3) 2 (OH) SiOi/2; 
Ole der Viskositat 100 mPas mit 

98 Mol% (CH3) 2Si02/2 und 2 Mol% (CH3)3Si0i/2 oder 
98 Mol% (CH3)2Si02/2 und 2 Mol% (CHa ) 2 (OH) SiOi/2 ; 
Ole der Viskositat 1000 mPas mit 
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99,2 Mol% (CH3) 2Si02/2 und 0,8 Mol% (CH3)3SiOi/2 Oder 
99,2 Moi% (CH3)2Si02/2 und 0,8 Mol% (CH3) 2 C OH) SiOi/2 ; 
Ole der Viskositat 12500 mPas mit 

99, 63 Mol% (CH3) 2Si02/2 und 0,37 Mol% (CH3) sSiOi/a oder 
99, 63 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,37 Mol% (CH3) 2 (OH) SiOi/2; 
Ole der Viskositat 100000 mPas rait 

99,81 Mol% (CH3) 2Si02/2 und 0,19 Mol% (CH3) 3SiOi/2 oder 
99,81 Mol% (CH3)2Si02/2 und 0,19 iyiol% (CH3> 2 (OH) SiOi/a - 

Bevorzugte Beispiele fur harzartige Organosiliciuitiverbindungen 

(A) sind Methyl-Ethoxy-Harze, z.B. der Formel 

CH3Si (OC2H5) 0,8 (O) 1,1; Methyiharze, z.B. rtiifc 80 Mol% CH3Si03/2 und 
20 Mol% (CH3)2Si02/2 und einer Molmasse von ca. 5000g/Mol oder 98 
Mol% CH3Si03/2 und 2 Mol% (CH3)2Si02/2 und einer Molmasse von ca. 
5000g/Mol. 

Falls die Organosiliciumverbindung (A) selbst als Emulgator 
wirkt, dann konnen Organosiliciumverbindmng (A) und Emulgator 

(B) identisch sein. Dann kann auf den Zusatz von separatem 
Emulgator (B) verzichtet werden. 

Bei dem Bestandteil (B) der Emulsionen ha.ndelt es sich 
bevorzugt um kommerziell erwerbbare und gut untersuchte 
Emulgatoren, wie z.B. Sorbitanester von F'ettsauren mit 10 bis 
22 Kohlenstof f atomen; Polyoxyethylensorbi_tanestern von 
FettsSuren mit 10 bis 22 Kohlenstof f atomen und bis zu 35 
Prozent Ethylenoxidgehalt ; Polyoxyethylerxsorbitolestern von 
Fettsauren mit 10 bis 22 Kohlenstof f atomen; 
Polyoxyethylenderivate von Phenolen mit G bis 20 
Kohlenstof f atomen am Aromaten und bis zu 95 Prozent 
Ethylenoxidgehalt; Fettamino- und Amidobetaine mit 10 bis 22 
Kohlenstof f atomen; Polyoxyethylenkondensa_te von Fettsauren oder 
Fettalkoholen mit 8 bis 22 Kohlenstof f atomen mit bis zu 95 
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Prozent Ethylenoxidgehalt ; ionische Emulgatorerx > wie 
Alkylarylsulf onate mit 6 bis 20 Kohienstof fat omen in der 
Alkylgruppe; Fettsaureseif en mit 8 bis 22 Kohienstof fatomen; 
Fettsulfate mit 8 bis 22 Kohienstof fatome ; Aik^^lsulf onate mit 
5 10 bis 22 Kohienstof fatomen; Alkalimetallsalze von 
Dialkylsulf osuccinaten; Fettaminoxide mit 10 bLs 22 
Kohienstof fatomen; Fettimidazoline mit 6 bis 20 
Kohienstof fatomen; Fettamidosulf obetaine mit 10 bis 22 
Kohienstof fatomen; quarternare Emulgatoren, wie 

10 Fettammoniumverbin'dungen mit 10 bis 22 Kohienstof fatomen; 
Fettmorpholinoxide mit 10 bis 22 Kohienstof fatomen; 
Alkalimetallsalze von carboxylierten, ethoxylierten Alkoholen 
mit 10 bis 22 Kohienstof fatomen und bis zu 95 Prozent 
Ethylenoxid; Ethylenoxidkondensate von Fettsaur-emonoestern .des 

15 Glycerins mit 10 bis 22 Kohienstof fatomen und l:>is zu 95 Prozen-c 
Ethylenoxid; Mono- oder Diethanolamide von Fettsauren mit 10 
bis 22 Kohienstof fatomen; Phosphatester ; 

Organosiliciumverbindungen (A) r die Einheiten der allgemeinen 
Formel I aufweisen,. bei denen X einen Rest der allgemeinen 
20 Formel II bedeutet und c mindestens 1 ist. 

Wie auf dem Gebiet der Emulgatoren wohl bekannt , konnen die - 
Gegenionen im. Falle von anionischen Emulgatoren. Alkalimetalle, 
Ammoniak oder substituierte Amine, wie Trimethy^lamin oder 
25 Triethanolamin, sein. Normalerweise sind Ammonium-, Natrium- 

und Kaliumionen bevorzugt. Im Falle von kationlsche Emulgatoren 
ist das Gegenion ein Halogenid, Sulfat oder Methylsulf at . 
Chloride sind die zumeist industriell verfugbar-en Verbindungen. 

30 Die obengenannten Fettstrukturen stellen ublich-erweise die 

lipophile Halfte der Emulgatoren dar. Eine ublLche Fettgruppe 
ist eine Alkylgruppe naturlichen oder synthetis chen Ursprungs • 
Bekannte ungesattigte Gruppen sind die Oleyl-, Linoleyl-, 
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Decenyl-, Hexadecenyl- und Dodecenylreste . AILkylgruppen konnen 

dabei cyciisch, linear oder verzweigt sein. 

Andere mogliche Emulgatoren sind Sorbitolmonolaurat- 

Ethylenoxidkondensate; Sorbitolmonomyristat- 
5 Ethylenoxidkondensat e ; Sorbitolmonostearat- 

Ethylenoxidkondensate ; Dodecylphenol-Ethylenoxidkondensate ; 

Myristylphenol-Ethylenoxidkondensate; Octylpbienyl- 

Ethylenoxidkondensate; Stearylphenol-Ethylenoxidkondensate; 

Laurylakohol-Ethylenoxidkondensate; StearylalLkohol- 
10 Ethylenoxidkondens'ate; Decylaminobetain; Cocoamidsulf obetain; 

Olylamidobetain; Cocoiiuidazoiin; Cocosulf oimd.dazolin; 

Cetylimidazolin; l-Hydroxyethyl-2-heptadecenvl- 

imidazolin; n-Cocomorpholinoxid; Decyldimethvlaminoxid; ' 

Cocoamidodimethyiaminoxid; Sorbitantristearat rait kondensierten 
15 Ethylenoxidgruppen; Sorbitantrioleat mit konciensierten 

Ethylenoxidgruppen; Natrium- oder Kaliumdodeoylsulf at ; Natriuiu- 

oder Kaliumstearylsulf at; Natrium- oder 

Kaliumdodecylbenzolsulfonat; Natrium- oder 

Kaliumstearylsulf onat; Triethanolaminsalz des Dodecylsulf ates ; 
20 Trimethyldodecylammoniumchlorid; 

Trimethylstearylammoniummethosulf at ; NatriumHaurat ; Natrium- 
oder Kaliummyristat . 

Ebenso konnen bekanntermaiien anorganische Feststoffe als 
25 Emulgatoren (B) eingesetzt werden. Dies sind z.B. Kieselsauren 
Oder Bentonite wie in EP 1017745 A oder DE 1S742759 A 
beschrieben . 

Bevorzugt sind die nicht ionischen Emulgatoren - 
30 Der Bestandteil (B) kann aus einem o.g- Emulgatoren oder aus 
einem Gemisch zweier oder mehrerer o.g- Emulgatoren bestehen, 
er kann in reiner Form oder als Losungen eines oder mehrerer 
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Emulgatoren in Wasser Oder organischen L6sungsmittel_n 
eingesetzt warden. 

Emulgatoren (B) warden in Mengen von vorzugsweise 0^ 1 bis 60 
5 Gew.-%, besonders bevorzugt 1 bis 30 Gew.-%^ jeweils bezogen 
auf das Gesamtgewicht an Organosiliciumverbindungen. (A) 
eingesetzt . 

Zwischen dera zweiten und dritten Rotor Stator Mischer, sowie 
10 nach dem dritten Mischer kannen neben Wasser und Emalgatoren 
weitere Zusatzstoffe (Z) , wie Silane;- Sauren, Laugen. ^ Biozide, 
Verdicker, Kieselsauren und wasserlosliche Polysiloxane 
zugegeben werden. 

15 Beispiele fiir Silane sind Vinyltris (methoxyethoxy) si Ian, 
Tetraethoxysilan, anhydrolysiertes Tetraethoxysilan, 
Methyltriethoxysilan, anhydrolysiertes Methyltriethojxysilan^ 
Aminoethylaminopropyltrimethoxysilan, 
Aminoethylaminopropyl (methyl) dimethoxysilan , 

20 

Das Verfahren wird beispielhaft anhand Figur 1 erlaui:ert. Durch 
die Zuleitungen A, B, D werden mindestens ein Emulgator (B) 
Oder eine Losung eines Emulgators (B) und gegebenenf alls Wasser 
(C) f gegebenenf alls ein oder mehrere 

25 Organosiliciumverbindungen (A) und Zusatzstoffe (Z) ixi die 

Zuleitung 1 kontinuierlich dosiert. In der Zuleitung 1 kann 
gegebenenf alls ein statisches Mischelement eingebaut sein urn 
die Vermischung der Komponenten vor dem ersten hochs oherenden 
Mischer 2 zu verbessern. Nach dem ersten Mischer 2 wdLrd eine 

30 steife Phase erzeugt. Nach dem Mischer 2 sind ein 

Temperaturf iihler 3 und ein Drucksensor 4 in die Leituing 5 
eingebaut. Die vorgegebene Temperatur und der vorgegebene Druck 
in der Leitung 5 werden durch das Druckhalteventil 2 2 und die 
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Drehzahl des hochscherenden Mischers 2 festgelegt. Die 
Temperatur wird durch die Temperatur der Rohstoffe, die je nach 
Vorgabe temperiert warden, und durch die Drehzahl des Mischers 
geregelt. In die Zuleitung 5 konnen wieder kontinuier lich ein 
5 Oder mehrere Emulgatoren (B) , ein oder mehrere 

Organosiliciumverbindungen (A), Wasser (C) und Zusatz stof fe (Z) 
zugegeben werden, Auch kann die Mischung bzw. feste Phase ohne 
Dosierung in den zweiten hochscherenden Mischer 6 iibe xf uhrt 
werden. Die Temperatur nach Mischer 6 wird durch den 

10 Temperaturf ahler 7 gemessen und mit der Temperatur de x 

Rohstoffe und der Drehzahl des Mischers 6 geregelt. Der Druck 
nach Mischer 6 wird durch den Drucksensor 8 gemessen -und mit 
dem Druckhalteventil 22 sowie der Drehzahl des Mische xs 6 
geregelt. Nach dem Mischer 6 konnen wieder ein oder laehrere 

15 Emulgatoren (B) , ein oder mehrere Organosiliciumverbindungen • 
(A) f Wasser (C) und Zusatzstoffe (Z) dosiert werden. 
Anschlieliend kann das Produkt in Leitung 24 tlber ein optional 
vorhandenes Ventil 9 und eine optional vorhandene Leii:ung 10 
zum Mischer 13 geleitet werden oder welter in Leitung 24 uber 

20 ein optional vorhandenes Ventil 17 dem hochscherenden Mischer 
18 zugeftihrt werden. Auch hier k5nnen vor Mischer 13 ilohstoffe 
dosiert werden- Die Temperaturen und Drucke nach Misclaer 13 und 
Mischer 18 werden wie vorher beschrieben von den 
Temperaturreglern 14 und 19 und den Ducksensoren 15 uxid 20 

25 erfasst und wie vorher beschrieben geregelt. Wird der Weg des 
Produkts uber Leitung 10 nicht genutzt, konnen im Mis oher 13 
Vormischungen oder Voremulsionen auf die beschriebene Weise 
hergestellt werden und dem Produkt vor Mischer 18 zugefiihrt 
werden- Die Temperatur und Druckregelung l^uft analog . Nach 

30 Mischer 18 konnen weitere Emulgatoren (B) , 

Organosiliciumverbindungen (A), Wasser (C) , Zusatzstoffe (Z) 
zugegeben werden. Desweiteren besteht die Moglichkeit nach dem 
Druckhalteventil 22 die Emulsion welter mit Wasser zu 
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verdunnen, bevor das fertige Produkt in einen Tank oder ein 
Verkauf sgebinde gefiillt wird. 

Alle vorstehenden Symbole der vorstehenden Fo^rmeln weisen ihre 
5 Bedeutungen jeweils unabhangig voneinander auif. In alien 
Formeln ist das Siliciumatom vierwertig. 

In den folgenden Beispielen sind, falls jeweiZLs nicht anders 
angegeben, alle Mengen- und Prozentangaben aurf das Gewicht 
10 bezogen, alle Temperaturen 20*^0 und alle Drticlce 1^013 bar 
(abs.). Alle ViskositSten werden bei 25**C bestimmt. 

Beispiele 

15 BexspxeX 1 : Hers-tellung exnex klaren Emulsion e±nes 
aminof tinkt:xonellen Polysxloxans . 

Dem Mischer 2 (4000 UPM) werden 16,25% aminofx-inkt lone lies 
Siliconol (Wacker® Finish WR 1300) mit einer Temperatur von 
40''C (die Temperatur wird auf + 2 K geregelt) ^ 1,60% 

20 Isotridecylalkoholethoxylat mit durchschnittld-ch 8 EO (Arlyponcg) 
IT 8), 4,14% Isotridecylalkoholethoxylat mit durchschnittlich 5 
EO (Lutensol® TO 5), 0,2% Essigsaure (80%ig) und 3,93% VE- 
Wasser (Temperatur 12 °C, die Temperatur wird.suf + 2 K geregelt 
) zugefiihrt. Das Druckhalteventil 22 wird auf 4,5 bar 

25 eingestellt, Zum Mischer 6 (3000 UPM) werden 3,6% 

vollentsalztes Wasser (VE-Wasser) (12*^0, die Temperatur wird 
auf + 2 K geregelt) dosiert. Mischer 13 wird nicht verwendet, 
das Produkt wird nach Mischer 6 dem Mischer IS zugefuhrt. Nach 
Mischer 6 werden 66,9% VE-Wasser (12°C) und 

30 Konservierungsmittel 0,08% (Kathon® LXE) zugegeben und Mischer 
18 zugefuhrt {3000 UPM). Nach Mischer 18 werden 3,5% Glycerin 
dosiert . 
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Durch die gewahlten Temperaturen und Prozesspa rameter ergibt 
sich nach Mischer 2 ein Druck von 3 bar und eine Temperatur von 
43,5°C, nach Mischer 6 ein Druck von 3,1 bar und eine 
Temperatur von 50*^0 nach Mischer 18 ein Druck von 4^5 bar und 
5 eine Temperatur von 23*'C. Diese Prozessparamet er werden uber 
ein Prozessleitsystem kontrolliert, dokumentiext und gesteuert 
und fuhren zu einer klaren Siliconemulsion mit einer 
TeilchengroBe von 20 nm und einer Trubung von 10 ppm. 
Die Emulsion bleibt bei einer Lagertemperatur von 50 °C uber 
10 mehrere Monate stabil, 

Verglelchsbelsplel 1 b: 

Wahlt man die analogen Prozessbedingungen wie unter Beispiel 1 
angegeben, fuhrt aber den Prozess nicht erf indiingsgemaB durch, 
15 sondern dosiert das aminof unktionelle Siliconol bei 

Raumtemperatur (20 °C) so fuhrt dies zu einem deutlichen 
Temperaturabfall am Mischer 2 (20 °C) und Misclner 6 (25°C), der 
Druck bleibt weitgehend unverandert. 

Das hergestellte Produkt zeigt eine deutlich gxofiere 
20 Teilchengrolie von 42 nm und eine Trubung von 2 3 ppm. In der 
Lagerung bei 50 ""C zeigt sich nach 3 Wochen eine 
Phasenseparation . 

Beispiel 2 : Herstellung einer Polyvinylalkohol stabilisieocten 

25 Siliconharzemulsion 

Zum Mischer 2 (4000 UPM) werden 35,3% Polyvinirlalkoholl5sung 
(10%ig) (25°C/ die Temperatur wird auf + 2 K Iconstant gehalten 
) und 48,4 % einer Mischung aus Siliconharz (8 0 Mol% T- 
Einheiten 20 Mol% D-Einheiten, 20^*0) mit einem. OH terminierten 

30 Polydimethylsiloxan der Viskositat 30 mPas und. 4,7% VE-Wasser 

(12°C) dosiert- Diese Mischung wird dem Mischer 6 zugefuhrt und 
im Mischer 6 (3000 UPM) nochmals geschert, Nach dem Mischer 6 
werden 11,36% VE-Wasser (12°C) und 0,24% Konservierer (Rocima® 
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523) zugesetzt und die IMischung dem IMiLscher 18 (3000 UPM) 
zugefiihrt. Das Druckhalteventil 22 wiird auf 2 bar eingestellt, 
Diese Prozessparameter ftihren nach Mischer 2 zu einem Druck von 
2 bar und einer Temperatur von 33 °C, rtach Mischer 6 werden 
5 ebenfalls 2 bar und 35 °C gemessen und nach Mischer 18 werden 2 
bar und 36°C registriert. Mit den vor^gegebenen 
Prozessparametern wird eine Emulsion ^rzeugt, die bei 
Raumtemperatur eine Lagerstabilitat von 1 Jahr ohne 
Phasentrennung besitzt. 

10 

Verglei.chsbexspi.el 21> 

Werden obige Prozessparameter ansonsten nicht verandert nur die 
Temperatur der Polyvinylalkohollosung nicht kontrolliert und 
nicht erf indungsgemaB auf 50 °C erhoht wird, erhdht sich die 
15 Temperatur nach Mischer 2 auf etwa 45 ^'C und entsprechend die 
Temperatur nach Mischer 6 und 22 auf 4 6°C. Das erhaltene 
Produkt zeigt schon nach 2 Wochen Lagerrung bei Raumtemperatur 
eine deutliche Abscheidung von Silicoaliarz . 

20 Beispiel 3: Polykondensatxcn in Emulsi-on 

Dem Mischer 2 (4000UPM) werden 34,88% eines OH f unktionellen 
Polydimethylsiloxans (15 °C) mit einer Viskositat von etwa 30 
mPas und 3,7% eines Isotridecylalkohol ethoxylates mit 10 EO 
Einheiten {80%ige Losung in Wasser) un<d 4,5% VE-Wasser und 3% 

25 Dodecylbenzolsulf ons^ure zugeftihrt. Diese Mischung wird dem 
Mischer 6 (3000 UPM) zugefuhrt und dort: nochmals 
durchgearbeitet . Die Mischung wird Mischer 18 zugefuhrt und vor 
dem Mischer 18 (3000 UPM) werden 40,43 % VE-Wasser und 0,08% 
Konservierer (KathoncD LXE) dosiert. 

30 Das Druckhalteventil 22 wird auf 3 bar eingestellt. 

Diese Mischung wird anschliefiend fur e ±ne mittlere Verweilzeit 
von 7,5 Stunden in einem BehcLlter gelagert. Dort findet eine 
sauer katalysierte Kondensation des Polydimethylsiloxans statt- 
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Nach 7,5 Stunden warden 2,1% Triethanol^amin (80%ig) und 11,27% 
VE-Wasser zugegeben, Damit wird die Sauxre neutralisiert und die 
Reaktion beendet. 

Bei dem erf indungsgeraali gefuhrten Verfa.hren werden nach Mischer 
2, 3 bar und 26°C gemessen. Nach Misch&r 6 werden 2 bar und 
37 °C erreicht und nach Mischer 18 1. 27 °C. Dies ftihrt zu einer 
feinteiligen Siliconemulsion (150 nm) in.it einer Olviskositat 
von 100.000 mPas. Die Lagerstabilitat der Emulsion ist linger 
als 2 Jahre. 

VerglexclisbexspieX 3b 

Werden in dem nicht erf indungsgemafien Verfahren alle Parameter 
unverandert belassen und die Temperaturr des 

Polydimethylsiloxans bei 25 °C gefahren, so ergibt sich eine 
Emulsion, welche eine vergleichbare TeL Ichengrolie (154 nm) , 
aber nur eine zu niedrige Olviskositat von 60,000 mPas hat. 



wo 2005/100453 



PCT/EP2005/003960 



25 

Patentanspriiche : 

1. Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von wassrigen 
Emulsionen^ die Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) 
und Wasser (C) umfassen, bei cdem jeweils ein Teil der 
Komponenten Organosiliciumverioindung (A) , Elmulgator (B) und 
Wasser (C) kontinuierlich ein^m ersten hochscherenden 
Mischer zugefQhrt werden in w^lchem eine hochviskose Phase 
einer Siliconemulsion gebildet: wird, 

und in einem zweiten hochsche^renden Mischer weitere 
Komponenten, die ausgewahlt werden aus 

Organosiliciumverbindung (A) , Emulgator (B) und Wasser (C) 
zugemischt werden, 

wobei das Verfahren iiber die Orucke und Temperaturen 
geregelt wird, die direkt nacti den Mischern gemessen 
werden - 

2. Verfahren nach Anspruch 1, bed. dem die Regelung des Drucks 
durch eine Druckhaitung nach cdem zweiten hochscherenden 
Mischer und durch die DrehzahIL der hochscherenden Mischer 
erfolgt- 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, bei dem die Regelung der 
Temperatur 'durch die TemperatuLr der Rohstof fe und die 
Drehzahl der Mischer erfolgt- 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, bei dem die 
Organosiliciumverbindung (A) loei 25 ''C flussig ist und 
Viskositaten von 0,5 bis 500 OOO mPa-s aufweist. 
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